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OZET: Faz degistiren maddeler (FDMler) belirli faz degistirme sicakliklarinda ortamdaki 1s1 enerjisini sogurmak ve
yaymak suretiyle 1si regilasyonu saglayan maddelerdir. Faz degistiren madde olarak 6zellikle mikrokapsillenmis
parafinlerin  tekstilde kullanimi dikkat c¢ekmektedir. Bu c¢alismada komplekskoaservasyon metodu ile
mikrokapsullenmis parafin Gretimi gerceklestirilmistir. Calismada amag 1s1 depolama 6zellikli bu mikrokapsullerin
termal stabilitesinin arttirllmasidir. Bu ama¢ dogrultusunda inorganik materyal olan AlI203 (aluminyum oksit)
mikrokapsullerin duvar yapisina ilave edilmistir. Mikrokapsiliin duvar yapisini olusturmak icin jelatin, sodyum
alginat ve Arap zamki polimerleri kullaniimistir. Mikrokapsullerinentalpi ve faz degisim sicakliklari gibi 1sil 6zellik-
leri DSC (diferansiyel taramali kalorimetre), termal kararliliklari ise TGA (termal gravimetrik analiz) cihazi ile ana-
liz edilmistir. Mikrokapsillerinkimyasal yapilari FT-IR spektroskopisi ile analiz edilirken morfolojileri optik mik-
roskop ve SEM (elektron taramali mikroskop) ile karakterize edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Mikrokapsil, FDM, Jelatin, Arap zamki, Sodyum alginat.

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF HEAT STORING
MICROCAPSULES WITH ENHANCED THERMAL STABILITY BY ADDING
INORGANIC MATERIALS

ABSTRACT: Phase change materials (PCMs) are materials that supply thermal regulation by heat absorbing and re-
leasing at certain phase change temperatures. Usage of microencapsulated paraffins as PCM attracts attention in textile
industry. In this study, production of microencapsulated paraffin was carried out by complex coacervation. The aim is
to increase the thermal stability of microcapsules with heat storage property. For this aim, inorganic Al203 (aluminum
oxide) was added in microcapsule structure. Gelatin, sodium alginate and gum Arabic polymers were used to form
microcapsule wall structure. Thermal properties of microcapsules such as enthalpy and phase change temperature and
thermal stability were analyzed by DSC (Differential scanning calorimetry) and TGA (Thermogravimetric Analysis)
instruments, respectively. Morphology of microcapsules was characterized by optical microscopy and SEM (Scanning
electron microscopy), as chemical structures of them were analyzed by FT-IR spectroscopy.

Keywords: Microcapsule, FDM, Gelatin,Gum Arabic, Sodium alginate.
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1. GIRIS

Enerjinin artik insanlar icin temel bir ihtiyac haline gel-
digi ginimuzde artan enerji gereksinimine karsin hizla
azalan enerji kaynaklari enerji kaynagi olarak alternatif
kaynaklara yonelme ve enerjinin verimli kullanimi ko-
nularini glindeme getirmistir. Netice olarak yenilenebilir
enerji kaynaklarinin kullanimi gtinimizde arastirmala-
rin hiz kazandig bir alan haline gelmistir. Bu kapsamda,
enerjiyi daha verimli kullanmak ve ortamin isisal konfo-
runu arttirmak amaciyla yenilenebilir enerji kaynagi
olarak faz degistiren maddelerin kullanimi da giderek
o6nem kazanmaktadir [1].

Faz degistiren maddeler (FDMler), faz degistirme arahig
olarak bilinen belirli bir sicakhk araliginda bir fazdan
baska bir faza gecis yapan maddelerdir. FDM’ler dogru-
dan veya kapsillenmis halde kullanilabilirler [2].
FDMler’inkapstllenmesindeki amag, maddenin kapsul
icinde hapsolarak faz degisimini kapsul icerisinde ger-
ceklestirmesidir. Boylece FDM’nin kullanimi kolayla-
sirken, artan yuzey alani 1si transferi acisindan daha
elverisli bir ortam saglamaktadir [1,3].

Mikrokapsullenmis faz degistiren maddeler farkli
mikrokapsulasyon yontemleri kullanilarak mikro ya da
nano boyutlu olarak dretilmekte ve tekstil Grtnlerine
uygulanabilmektedir.  Tekstil ~ Grlnlerine  yonelik
mikrokapsullenmis FDM (MikroFDM) Gretimi ve tekstil
uygulamalart ile ilgili calismalar incelendiginde ¢alisma-
larin genellikle mikrokapsul Gretimi, karakterizasyonu
ve FDM uygulanmig tekstillerin konfor ve isil regulas-
yon Ozelliklerinin belirlenmesine yonelik oldugu dikkat
cekmektedir [4]. Mikrokapsuluretimi ile ilgili olarak
yapilan ¢alismalar incelendiginde mikroFDMler’in (re-
timinde genellikle emulsiyon polimerizasyonu, ara yi-
zey polikondenzasyonu, suspansiyon polimerizasyonu
ve kompleks koaservasyon yontemlerinin kullanildig
gorulmektedir [5,6,7]. Mikrokapsul Gretim yodntemleri
mikrokapsul duvar polimerine gore degismektedir. Son
yillarda kitosan, jelatin, Arap zamki vb. polimerlerin
dogal polimerler olmasi itibari ile kullanimlarinin 6nem
kazandigl gortlmektedir. Bu gibi dogal polimerlerin
duvar materyali olarak secildigi durumlarda mikrokapsul
Uretimi icin komplekskoaservasyonmetodu kullanila-
bilmektedir [8-10].

MikroFDM’lerin tekstillere uygulanmasinda emdirme,
cektirme veya kaplama metotlari kullaniimaktadir. Ozel-
likle emdirme ve kaplama metotlari ile mikrokapsul
uygulamasinda mikrokapsillerin kumas yapisina sabit-
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lenmesi igin yuksek sicaklikta fikse islemine ihtiyac
duyulmaktadir. Ancak yuksek sicakliklarda mikrokap-
stllerin duvar yapisi bozulabilmektedir. Dolayisiyla
sicaklik mikrokapsullerin kumasa uygulanmasinda sinir-
layici bir faktor olmaktadir. Bu nedenle son yillarda
mikokapsul duvar yapisinin cesitli etkenlere karsi daya-
nikliligini arttirma konusu giindeme gelmistir. Qingwen
ve arkadaslari yapmis olduklari calismada emiilsiyon
polimerizasyonu ile Urettikleri FDM iceren aminoplast
duvar yapih mikrokapsullerin duvar yapisina metal Ag-
NPs ilave ederek mikrokapstllerin termal stabilitesini ve
dayanikliligint arttirmiglardir [11]. Nanokil ve Al,O;
gibi nano boyuttaki inorganik malzemelerinkompleks
olusumu gergeklestikten sonraki asamada mikrokapsul
duvar yapisina ilave edilmesi ile termal stabilitenin artti-
rilmasina yonelik daha 6nce yapilan ¢alismada, cok az
da olsa termal stabilitede artis oldugunu belirlenmistir
[12]. Bu galismada ise komplekskoaservasyon metoduy-
la jelatin/Arap zamki ve jelatin/ sodyum alginat olmak
Uzere iki farkh duvar polimer yapisina sahip mikro-
kapsul dretimi gerceklestirilmistir. Mikrokapstllerin
duvar yapisina Al,O3 inorganik materyali ilave edilerek
mikrokapsullerin termal stabilitesinin arttirilmasi amag-
lanmistir. Inorganik materyal olan Al,Osmikrokapsiil
uretimi sirasinda anyonik karakterli polimer ¢ozeltisi ile
karistirilarak mikrokapsil polimer duvar yapisina ilave
edilmistir. Boylece aliminyum nanopartikuller ile
katyonik karakterli polimer arasinda iyonik bir ¢ekim
kuvveti olusturulmasi hedeflenmistir. Inorganik mater-
yal ilaveli mikrokapsuller inorganik madde icermeyen
kapsullerle  Kkarsilastirilarak  mikrokapsulin  termal
stabilitesindeki artis belirlenmistir.

2. MATERYAL

Kompleks koaservasyon metodu ile mikrokapsillerin
uretiminde mikrokapsul duvar polimer yapisini olustur-
mak icin polikatyon ozellikli jelatin (Type A, Sigma
Aldrich) ve polianyon 0Ozellikli Arap zamki (Sigma
Aldrich) ve sodyum alginat(SigmaAldrich)polimerleri
kullanilmistir. Faz degisim maddesi olarak n-eykosan,
yiizey aktif madde olarak Span 20 (SigmaAldrich) kul-
lanilirken mikrokapsul yapisini stabil hale getirmek icin
ise ¢capraz baglayicl madde olan % 25 konsantrasyonda
gluteraldehit (Sigma Aldrich) kullantimistir.
Mikrokapsul dretiminde pH ayarlamak icin asetik asit
(%100, SigmaAldrich) ve sodyumbikarbonat (M=105,99
g/mol, SigmaAldrich) kullanilmistir. Mikrokapstllerin
termal stabilitesini arttirmak igin Al,Oz (<50nm powder,
SigmaAldrich)kullaniimistir.
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3. METOT

Calismada jelatin/Arap zamki ve jelatin/sodyum alginat
olmak (zere iki farkli duvar polimer yapiya sahip
mikrokapsul Gretimi gerceklestirilmistir. Mikrokapsl-
lerin duvar polimer yapisina inorganik materyal olan
Al,Oznanopartikilleri ilave edilerek mikrokapsullerin
termal stabilitesi arttirflmaya calisilmistir.  Al,O3
nanopartikillerinmikrokapsullerin  termal stabilitesine
olan etkisi inorganik materyal icermeyen mikrokapstiller
ile karsilastirilarak belirlenmistir.

3.1. Mikrokapsiil Uretimi

Calismada n—eykosan icerikli mikrokapsullerin Gretimi
komplekskoaservasyon metodu ile gerceklestirilmistir.
Kompleks koaservasyon metodu, katyonik karakterli bir
polimer ve anyonik karakterli bir bagka polimer arasinda
kompleks olusturma esasina dayanmaktadir. Uretimin
ilk asamasinda ¢ekirdek madde olan n-eykosan jelatin-
su polimer cozeltisi icerisinde yiizey aktif madde ilave-
siyle disperse edilerek emilsiyon olusturulmustur. Ikinci
asamada ise anyonik karakterli polimerin sulu ¢ozeltisi
emdilsiyona damla damla ilave edilmis ve pH iki polime-
rin elektrolit oldugu pH 4-5'e ayarlanmistir. Boylelikle
polimer-polimer kompleks olusumu baslatiimis ve bu
polimerlerin cekirdek madde (izerinde depozite olmasi
saglanmigtir. Mikrokapsil yapisina inorganik madde
ilavesi bu asamada gerceklestirilmistir. pH 4-5'te
anyonik karakter gosteren Al,Osnanopartikulleri [13]
anyonik karakterli polimerin sulu ¢ozeltisine ilave edile-
rek karistiritlmis ve emdlsiyona damla damla ilave edil-
mistir.

Bu sekilde kompleks yapiya inorganik materyal ilavesi
gerceklestirilmistir. Cozelti yaklasik 1 saat karistirildik-
tan sonra Na,COs; ilavesi ile pH 9’a ayarlanmistir ve
kompleks olusumu durdurulmustur. Son asamada ise
capraz baglama prosesi ile mikrokapsillerstabil hale
getirilmistir. Bu asamada reaksiyon ortami 5 °C’ye ka-
dar sogutulup 0,8 g glutaraldehit ¢ozeltisi ilave edilmis
ve 15 dakika karistiritimistir. Yikama, filtreleme ve ku-
rutma prosesleri ile mikrokapsul Gretimi tamamlanmis-
tir. Mikrokapsul Uretim prosesinde polimer c¢ozelti kon-
santrasyonu % 2,5 olarak kullaniimis ve 1500 devir/dk
karistirma hizinda cahistimistir. Cekirdek madde/duvar
maddesi orani ise 1,5:1 olarak secilmistir. Termal
stabiliteyi arttirmak amaci ile kullanilan Al,Oznano par-
tiktlleri 0,5 g’ dir.

Sekil 1’de mikrokapsul tretimin akis semasi verilmistir.
Tablo 1’de ise Uretilen mikrokapstller ve mikrokap-
stlleri tanimlamak icin kullanilan kodlar verilmistir.
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3.2. MikrokapsiilKarakterizasyonu
3.2.1. Optik Mikroskop ve SEM Analizi

Mikrokapsullerin morfolojilerini incelemek icgin optik
mikroskop ve SEM analizi yapilmistir. Optik mikroskop
analiziOlympus CX41 marka mikroskop ile gerceklesti-
rilmistir. Optik mikroskop gortntileri 10X biyutme ile
cekilmistir. SEM analizi ise Phillips XL-30S FEG SEM
cihazinda gergeklestirilmistir. Analiz sirasinda mikro-
kapsullerin ylzeyi iletken materyal ile kaplanmistir.

3.2.2. DSC Analizi

n-eykosan igerikli mikrokapsullerin erime ve katilasma
sicakhk ve entalpi degerlerini tespit etmek icin DSC
analizi kullanilmistir. DSC analizleri Perkin ElImer mar-
ka DSC cihazi kullanilarak gerceklestirilmektedir. Isil
analizler 10 °C/d i1sitma/sogutma oraninda, -10 - 80 °C
araliginda, azot (N,) atmosferinde gerceklestirilmistir.

3.2.3. TGA Analizi

TGA analizi Oretilen mikrokapsullerin termal kararlili-
gini belirlemek icin yapilmigtir. Analiz icin Perkin
Elmerdiomand TG/DTA cihazi kullanilmistir. Analiz 0-
400 °C araliginda ve azot gazi kullanilarak yapilmistir.

3.2.4. FT-IR Analizi

Uretilen mikrokapstillerin kimyasal yapisini incelemek
icin FT-IR analizi yapilmigtir. Analiz igin Perkin
ElmerSpectrum BX cihazi kullanilmistir. Analizler oda
sicakhginda, KBrpellet teknigi ile 4 cm™ ¢oziinirliikte,
4000-400 cm™ orta infrared bélgesinde 2 cm™araliklarla
16 tarama sayisiyla yapilmistir.

4. SONUCLAR VE TARTISMA
4.1. Optik Mikroskop ve SEM Analiz Sonuglari

Mikrokapsullerinsekil ve yapilarini incelemek amaciyla
optik mikroskop ve SEM gorintdleri incelenmistir. Go-
rintilerden ayrica mikrokapsul boyutlarinin dagilimi
hakkinda da bilgi edinilmistir. Sekil 2-5’te analizler
sonucu elde edilen gorintiler verilmistir. Optik mikros-
kop gorintileri incelendiginde mikrokapsullerin kiresel
yaplya ve homojen boyut dagilimina sahip olduklari
gorilmektedir. SEM gorintuleri incelendiginde ise tane-
cikli  mikrokapsil olusumu g0zlenirken, mikrokap-
stllerin kuresel morfolojilerinin bozulduklari gérilmek-
tedir. Ayrica mikrokapsil olusumunun gergeklesmedigi
polimer parcaciklari da gortilmektedir. Optik mikroskop
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goruntdleri mikrokapsul Gretiminin son asamasinda,
capraz baglama sonrasinda alinirken, SEM goéruntileri
mikrokapsuller yikanip kurutulduktan sonra alinmakta-
dir.  Optik mikroskop ve SEM goruntllerinde tespit
edilen farkh mikrokapsul sekil ve yapisi arasindaki fark-
lithgin mikrokapsillerinkurutulmalari sirasinda birbirle-
rine tutunmalarindan ve kiimelesmelerinden kaynaklan-
digi belirlenmistir.Ancak prosesiletanecikli yapili toz

halinde mikrokapsuller elde edilmektedir. Kiimelesmis
mikrokapsul gruplarini dagitmak icin mikrokapsullerin
tekstil uygulamasi 6ncesi flotte icerisinde iyi bir sekilde
karistiriimasi faydali olacaktir. Ote yandan SEM goriin-
tileri  Gzerinde goOsterilen boyut skalasi dikkate
alindigindamikrokapstl boyutlarinin yaklasik olarak 1
pm civarinda oldugu ve tanecik boyutlarinin birbirine
yakin oldugu sonucuna ulasmak mimkdndur.

Sekil 1. Mikrokapstl dretim akis semasi

Tablo 1. Uretilen mikrokapsiill er ve tanimlanan kodlar

Mikrokapsiil kodu Uretilen mikrokapsiil
M1 Jelatin/Arapzamki/n-eykosan
M2 Jelatin/Arapzamki + Al,O3 /n-eykosan
M3 Jelatin/sodyum alginat /n-eykosan
M4 Jelatin/sodyum alginat+ Al,Os/n-eykosan
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Sekil 2. M1 kodlu mikrokapstile ait optik mikroskop ve SEM gérlntuleri

Sekil 3. M2 kodlu mikrokapsiile ait optik mikroskop ve SEM goruntuleri

Sekil 4. M3 kodlu mikrokapsule ait optik mikroskop ve SEM goruntuleri

Sekil 5. M4 kodlu mikrokapstile ait optik mikroskop ve SEM gérintuleri
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4.2. DSC Analiz Sonuclar:

Mikrokapsullerin 1s1 depolama ve yayma kapasiteleri
DSC ile analiz edilmistir ve mikrokapstllerin DSC egri-
sinden elde edilen veriler Tablo 2’de gosterilmistir. Tab-
lo 2°deki veriler incelendiginde mikrokapsullerin yuksek
IsI depolama kapasitelerine sahip olduklari géralmustar.
Mikrokapsuller 83-94 J/g araliginda 1sI yayarken 88-103
J/g araliginda 1s1 depolamislardir. Ayrica mikrokapul-
lerin erime ve katilasma sicakliklari n-eykosana ait faz
degistirme sicakliklarina (Te=36.1 °C ve Tk=30.6 °C)
yakindir.

4.3. TGA Analiz Sonuglan

Bu bélimde dretilen mikrokapsullerin termal kararlilik-
larini belirlemek igin yapilan TGA analiz sonuglari Sekil
6’da verilmistir.

Sekil 6 (a)’da M1, M2 mikrokapsil numunelerine ait
TGA egrileri verilirken Tablo 3’de de bu numunelerin
150-250 °C arahigindaki kalan kitle miktarlari verilmistir.
Mikrokapsul yapisina nano materyal ilave edilmemis M1
numunesine ait TGA egrisi incelendiginde mikrokapsulin
ayrismasinin iki asamada gerceklestigi ve ilk ayrismanin
172-240 °C araliginda gerceklestigi gorulmektedir. M1
numunesi igin tespit edilen kitle kaybinin 172 °C’de % 8
iken, 240 °C’de % 43 oldugu gortlmektedir. Literatur
bulgularinda da aciklandigi gibi bu arahktaki kiitle kaybi
faz degistiren madde olarak kullanilan n- eykosanin uzak-
lasmasindan kaynaklanmaktadir [14]. Diger kitle kaybi
ise 240-400°C arasinda gercgeklesmistir. Bu basamakta ise
duvar materyalleri parcalanmaya baglamistir. 400 °C

Tablo 2. DSC analiz sonuglari

sonunda mikrokapsul kdtlesinin % 22’sinin kaldigi go-
rilmektedir. Mikrokapsil Gretimi sirasinda duvar yapisi-
na nano Al,Os ilave edilmis M2 mikrokapsil numunesine
ait TGA egrisi incelendiginde, mikrokapstlbozunmasinin
Uc basamakta gerceklesmekte oldugu gorilmektedir.
Literatirde n-eykosanin kompleks koaservasyon ile
mikrokapsullendigi baska bir calismada da belirtildigi
gibi 100-152 °C araligindaki gerceklesen ¢ok kucuk kiitle
kaybiin mikrokapsil yapisinda absorbe edilen suyun
buharlagsmasindan kaynaklandigi disuntlmektedir [14].
Mikrokapsul termal bozunmasinin ikinci basamaginin
152 °C’de basladigl ve 232 °C’ de sonlandigi gorulmek-
tedir. Bu basamakta parafin olarak kullanilan n-eykosanin
uzaklastigi ve mikrokapsuliin kutlesinin % 42’sini kay-
bettigi gortlmistir. Uglincii asamanin 232-400 °C arasl
gerceklestigi ve mikrokapstl duvar yapisini olusturan
polimerlerin ayrismasi sonucu mikrokapsil kutlesinin %
32’sini kaybederek 400 °C sonunda mikrokapsul kdtlesi-
nin yaklasik % 20’sinin kaldigi gérulmektedir. TGA so-
nuclart  degerlendirildiginde,  Jelatin/Arap  zamki
mikrokapsullerin Uretimi sirasinda yapirya nano Al,O3
ilavesinin mikrokapsullerin termal stabilitesini artirmadi-
&I hatta bir miktar distrdigl sonucuna ulasiimistir. Daha
once yapilan calismada da, n-eykosan iceren jelatin/Arap
zamki duvarli mikrokapsullerin Gretimi sirasinda komp-
leks olusumu sonrasi Al,Os; ilave edildigi durumda
mikrokapsullerin termal stabilitesinin arttigi belirlenmistir
[12]. Elde edilen bulgular karsilastirildiginda, jelatin/Arap
zamki mikrokapsul Uretimi sirasinda Al,O3 ilavesinin
mikrokapsul Gretiminin son asamasinda gerceklestirilme-
sinin termal stabilitenin artirilmasi agisindan daha uygun
olacagl sonucuna varilabilir.

Mikrokapsiil Erime Sicakhg Erime entalpisi Katilasma Sicak- Katilasma
Numune Adi (°O) J/g) hg (°C) Entalpisi (J/g)
M1 34,86 103,20 33,78 -94,57
M2 38,71 88,58 32,76 -83,28
M3 35,38 98,53 31,92 -93,23
M4 35,51 99,26 34,80 -91,53

Sekil 6. M1, M2, M3, M4 mikrokapsul numunelerine ait TGA egrileri
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Jelatin/ sodyum alginat duvar polimer yapisina sahip
olan M3 ve M4 mikrokapsul numunelerinin TGA egrile-
ri sirastyla Sekil 6(b)’de verilmistir. Tablo 3’de ise stz
konusu mikrokapsullere ait TGA analizinden elde edilen
bulgular 6zet halinde verilmistir. M3 numunesine ait
TGA egrisi incelendiginde mikrokapsilinbozunmasinin
Uc basamakta gerceklestigi ve ilk basamagin 100-147 °C
arahginda gerceklestigi ve bunun yapidaki suyun uzak-
lasmasindan kaynaklandigi gorillmektedir. ikinci basa-
magin 147 °C’de basladigl ve 232 °C’ de sonlandigi
gorulmektedir. Bu basamakta parafin olarak kullanilan
n-eykosanin uzaklastigl ve mikrokapsuliin kutlesinin %
41’ ini kaybettigi goriilmektedir. Uglincli basamaktaki
mikrokapsul duvar yapisini  olusturan polimerlerin
ayrismasl sonucu meydana gelen kitle kaybinin
232-400 °C arasinda gerceklestigi ve 400 °C sonunda
mikrokapsullin kiatlesinin % 22’sinin kaldigi gorilmek-
tedir.

Mikrokapsul Gretimi sirasinda Al,O3 ilave edilmis jela-
tin/sodyum alginat M4 mikrokapstllere ait TGA egrisi

ve Tablo 3’de verilen sonuclar degerlendirildiginde,
mikrokapstliinbozunmasinin l¢ basamakta gergeklestigi
ve ilk basamaginin 159-239 °C arasinda oldugu bu ba-
samakta mikrokapsul kitlesinin % 36’sini kaybettigi
gorilmektedir. 240-349 °C arasinda gergeklesen ikinci
basamak bozunmada ise mikrokapsullerin kitlesinin %
25’ini kaybettigi gorilmektedir. Uglincii basamakta ise
mikrokapsullerin % 7’lik kitle kaybi gergeklesecek
sekilde bozunmaya maruz kaldigi ve 400 °C sonunda
mikrokapsul kitlesinin %25’ inin kaldigi gorilmektedir.

4.4. FT-IR Analiz Sonuclan

Jelatin/sodyum alginat ve jelatin/Arap zamki duvar yapi-
larina sahip inorganik madde iceren ve igcermeyen
mikrokapsullerin kimyasal yapilari FT-IR spektroskopisi
ile analiz edilmistir. Sekil 7’'de M1 ve M2
kodlumikrokapsillerine ait FT-IR spektrumlari verilir-
ken Sekil 8’de M3 ve M4 kodlu mikrokapsullerin FT-IR
spektrumlari verilmistir.

Tablo 3. Mikrokapstllerin TGA analiz sonuglarina gore baslangicta agirligi %100 olan mikrokapstllerin sicakhga bagli olarak kalan

agirlik degerleri (%)

Termal bozunma sonrasi kalan agirhik %'si

Numune Kodu

150 °C 200 °C 210°C 220°C 230°C 240°C 250 °C
M1 %96 %83 % 76 %67 %56 %49 %45
M2 % 94 %81,5 %73,5 %64,5 %53 %50 %48
M3 % 93 %78 %68 %58 %50 %47 %36,5
M4 % 95 %83,5 %78 %71 %63 %57 %55

Sekil 7. M1 ve M2 mikrokapsullerine ve ¢ikis maddelerine ait FI-TR spektrumu (a:n-eykosan,
b:Arap zamki, c: jelatin, d: M1 kodlu mikrokapstl e:M2 kodlu mikrokapsul f: Al,O3)
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Sekil 8.M3 ve M4 mikrokapsillerine ve ¢ikis maddelerine ait FI-TR spektrumu(a:n-eykosan,
b:jelatin, c: sodyum alginat, d: M3 kodlu mikrokapsul e:M4 kodlu mikrokapsil f: Al,O3)

Sekil 7 ve sekil 8’deki mikrokapsullere ait FT-IR spekt-
rumlari incelendiginde:

e M1 ve M2 mikrokapsullerin spektrumundaki 3422
cm-* dalga boyundaki biiyiik ve genis pik Arap zam-
kindaki —OH ve jelatindeki N-H gerilme piklerinin
birlesimidir. M3 ve M4 mikrokapsillere ait spekt-
rumdaki 3422 cm-! dalga boyundaki biiyik ve genis
pik ise sodyum alginattaki —OH ve jelatindeki N-H
gerilme piklerinin birlesimidir.

o Mikrokapsiillerin spektrumundaki 2917 cm™ ve 2840
cm™ dalga boyundaki C-H gerilmesine ait olan pikler
parafine ait karakteristik pikler olup kapsullerin yapi-
sindaki parafinin varhginin ispatidir.

e M1 ve M2 mikrokapsillerin FT-IR spektrumunda
sirastyla 1078 cm-! ve 1077 cm-! dalga boylarinda
ortaya ¢ikan pikler C-N gerilme piki olup jelatine ait
karakteristik piklerdir. Bu pikler mikrokapstllerin
yapisindaki jelatinin varligini gosterir.

e M3 ve M4 mikrokapsullerininFT-IR spektrumunda
ortaya cikan 1636 cm-! dalga boyundaki biiyiik pik
jelatin ve sodyum alginatin yapisindaki karbonil
gruplarina ait birlesik pik olup jelatin ve sodyum
alginatin M3 ve M4 kodlu mikrokapsullerdeki varli-
gini gostermektedir.

e 460 ve 540 cm-' dalga boylarindaki pikler Al-Og
gerilmesine ait piklerdir [15]. Bu pikler Al,O; FT-IR
spektrumunda 571 cm-' olarak ortaya ¢ikarken M2
kodlu mikrokapsiil spektrumunda 539 cm-* dalga bo-
yunda, M4 kodlu mikrokapsiile ait spektrumda ise
563 cm-* dalga ortaya ¢ikmistir. Bu pikler Al,O3’e ait
karakteristik pik olup Al,O3’in M2 ve M4 kodlu
mikrokapsullerdeki varligini gosterir.
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5. SONUCLAR

Bu calismada komplekskoaservasyon metoduyla jela-
tin/Arap zamki ve jelatin/sodyum alginat olmak Uzere
iki farkl duvar materyaline sahip mikrokapsul Gretimi
gerceklestirilmis ve mikrokapsullerin duvar yapisina
Al,Oznano partikilleri ilave edilerek mikrokapsillerin
termal stabilitesi arttiriimaya calisiimistir.  Uretilen
mikrokapsullerin SEM ve optik mikroskop gorunttle-
rinden mikrokapsullerin homojen boyut dagilimina ve
kiresele yakin morfolojiye sahip olduklari ancak kuglk
parcacik boyutlari nedeni ile mikrokapsullerin kiime-
lesme egilimi gosterdikleri gorilmustir. Buna gore
mikrokapsuller tekstil yapisina uygulanmadan 6nce
homojenlestirici bir sistem ile mikrokapsil kimeleri
dagitilarak paraciklarin sulu ortamda mimkun oldugun-
ca homojen bir sekilde dagitilmasi gerekmektedir. Ger-
ceklestirilen DSC analizi ile komplekskoaservasyon
metodu ile mikrokapsul Gretiminin basarili bir sekilde
gerceklestirildigi ve mikrokapsullerin 88-103J/g arali-
ginda ylksek 1sI depolama kapasitelerine sahip oldugu
goralmistar.

TGA analiz sonuglari incelendiginde ise anyonik karak-
terli polimer ¢ozeltinin emilsiyona damlatiimasi asama-
sinda ilave edilen inorganik maddenin jelatin/sodyum
alginat duvar yapili mikrokapsilun termal stablitesini
arttirmada etkili oldugu gorulurken jelatin/Arap zamki
duvar yapih mikrokapsuliun termal stabilitesini arttirma-
dig1 tespit edilmistir. Ozellikle 150-250°C sicaklik arali-
gl incelendiginde inorganik madde ilaveli jela-
tin/sodyum alginat duvar yapili mikrokapsulin agirlik
kaybinin inorganik madde icermeyen mikrokapsile
oranla yaklasik olarak % 10 daha az oldugu gorilurken
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250°C sonunda inorganik madde iceren mikrokapsulin
yaklasik %20 daha az kiitle kaybettigi gorilmustdr.
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